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Foiotniliator-Oispersionen 

Die Erfindung betrlfft waiSrige Fotoinitiator-Dispersionen zur Einarbeitung in waflrlge Dispersionen 
strahlungshSrtbarer Bindemitteisysteme. 

Fotochemisch induzierte Polymerisationsreaktionen haben in der Technik gro/Je Bed^tung erlangt, 
insbesondare wenn es um eine schnelle Hartung von dUnnen Schichten geht wie z.B. bei der H^rtung von 

5 Lackuberzugen und Kunststoffbeschichtungen auf Papier, Holz, Metall und Kunststoff Oder bei der Trock- 
nung von Druckfarben. Dabei zeichnet sich die Strahlungshartung in Gegenwart von Fotoinitiatoren gegen- 
uber konventionellen l\4ethoden zum Trocknen oder HSrten von Beschichtungen durch Rohstoff- und 
Energieersparnis, geringe thermische Belastung des Untergrundes und insbesondere eine holie Geschwin- 
digkeit aus. HIerfur geeignete Fotoinitiatoren sind uberwiegend Verbindungen vom Typ der aromatlschen 

70 Ketone wie Benzophenone, Benzoinetlier, Benzilmonoketale, Diaikoxyacetophenone, Thioxanthione oder 
Hydroxyaikylphenone sowie von diesen Strukturtypen abgeleitete Derivate. Als besonders vorteilhaft haben 
sich Hydroxyalkylphenon-Fotoinitiatoren, wie sie in den Patentschriften DE-PS 27 22 264 und EP-PS 3002 
beschrieben sind, erwiesen, vor allem aufgrund ihrer hohen ReaktivitMt aber auch wegen ihrer geringen 
Neigung, die geharteten Schichten zu vergiiben. sowie der vorzugllchen Dunkellagerstabilitat der mit ilinen 

15 versetzten strahiungshartbaren Systeme. 

Ms umweltfreundilche Beschichtungsmittel liaben seit einiger Zeit wafirige, von flUchtigen organischen 
Bestandtellen freie Systeme an Ititeresse gewonnen, insbesondere weii damit eine Verschmutzung der 
Umwelt durch organische Losungmittel und Monomere vermieden oder zumindest verringert, die Feuerge- 
fahrlichkeit im Unngang mit losungsmitteihaltigen Beschichtungs-, Impragnlerungs- und Klebstoffstoffzube- 

20 reitungen g^indert sowie die hohen Kosten fUr organische L5sungsmittel eingespart werden k5nnen. 

StrahlungshMrtbare wSfirige Systeme, vornehmlich in Form wSflriger Dispersionen, vereinen demnach 
die Vorteile der StrahlungshSrtung mit dem Vorzug der LQsungsmitteifreiheit im wa/3rigen System. 

Wafirige Systeme auf Basis strahlungshartbarer Bindemittel stellen besondere Anforderungen an den 
verwendeten Fotoinitiator, vor allem an die LSslichkeit bzw. Einarbeitbarkeit sowie die Stabiiitat des initiators 

25 in dem wSdrigen System, an die DunkeilagerstabilitSt des mit dem Initiator versetzten waiSrigen Systems, 
das Verhaiten des Initiators bei der Entfemung des Wassers sowie vor allem an seine Reak^vi^t. die die 
Geschwtndigkeit der HSrtung bestimmt. Dee rheisten Fotoinitiatoren der vorgenannten Typen werden zwar 
uberwiegend in nichtwa/3rigen strahiungshartbaren Systemen eingesetzt. zeigen sich im ailgemeinen aber 
auch fur wafirige Systeme geetgnet. Die in den Offenlegungsschriften 'DE-OS 32 03 096 und DE-OS 35 12 

30 179 beschriebenen speziellen Hydroxyalkylphenonderivate eignen sich in besonderem Mai3e fur wMSrige 
Systeme, insbesondere fUr wafirige Dispersionen strahlungshartbarerBindemittelsysteme, aufgrund ihrer 
geringen Wasserdampffluchtigkeit bzw. ihren besonders gunstigen Losungs- bzw. IVIischungseigenschaften 
mit dem System. 

Die Anwendung von Fotoinitiatoren in waflrigen Dispersionen strahlungshartbarer Bindemitteisysteme ist 
55 jedoch noch verbesserungswQrdig, insbesondere in Richtung auf eine noch homogenere Snarbeitung der 
Fotoinitfatoren in das System, auf die LagerstabilitSt der mit Fotoinitiatoren versetzten Systeme sowie auf 
die Reaktivitat, also das erzielbare H3rtungsergebnis. 

Bislang wurden bei der Anwendung die Fotoinitiatoren in reiner unveranderter Substanz den wa/3rigen 
Bindemitteldispersionen kurz vor deren Verarbeitung zugegeben und in diesen durch Ruhren Oder auch 
40 Eindispergieren moglichst gleichmafiig verteiit 

ZufSilig WKi vollig Qberraschend wurde nun gefunden, dafl mit Fotoinrttatoren versetzte strahlungshart- 
bare waBrige Bindemitteldispersionen erheblich bessere Hartungs-und/oder Lagereigenschaften aufweisen, 
wenn in diese die Fotoinitiatoren ihrerseits in Form wafiriger Dispersionen eingearbeltet werden. Die 
erfindungsgemaflen w^firigen Fotoinitiator-Dispersionen sind hierbei so zusammengesetzt. dafi sle jeweiis 
4S etwa 10-50 Gew, %. bezogen auf die Gesamtmenge, an Fotoinitiator und etwa 5-50 Qew, %. bezogen auf 
den Gehalt an Fotoinrtiator, an nichtionogenen Tensfden mit einem resuitlerenden HLB-(Hydrophl1fe- 
Lipophilie-Balance)-Wert zwischen 8 und 18 en^alten. 

Gegenstand der Erfindung sind daher wa/Srige Fotoinitiator-Dispersionen zur Einarbeitung in waiSrige 
Dispersionen strahlungshartbarer Bindemitteisysteme, enthaltend 10-50 Gew. %. bezogen auf die Gesamt- 
50 menge, an Fotoinitiator, und 5-50 Qew, %, bezogen auf den Gehait an Fotoinitiator, an nichtionogenen 
Tensiden mit einem resuitlerenden HLB-W^ zwischen 8 und 18. 

Gegenstand der Erfindung ist auBerdem ein Verfahren zur Herstellung von Fotoinitiatoren enthaitenden 
wai3rigen Dispersionen strahlungshartbarer Bindemitteisysteme, wobei die Fotoinitiatoren in Form einer 
wafirigen Dispersion eingearbeltet werden. 

Fur die erfindungsgemSBen wS/Jrlgen Fotoinitiator-Dispersionw sind Im Prinzip alle In der Technik der 
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Strahlungshartung bekannten und (iblichen Fotoinitiatoren vom Typ der aromatischen Ketone geeignet, 
Oabei spieit es kerne Rolle ob sie bel Raumtemperatur im iesien Oder flussigen Aggregatzustand vorllegen. 
Dem einschtagigen Fachmann sind eine VIelzahl verschiedener Fotoinitiatoren aus den Gruppen der 
Benzophenone, Benzoylether, Benzilmonoketale, Dialkoxyacetophenone, Thtoxanthone und Hydroxyalkylp- 

5 henone bekannt; er kann problemlos aus diesen Gruppen seinen BedUrfnissen und den spezifischen 
Anforderungen der jeweliigen strahlungshartbaren Systeme und ihrer Anwendung entsprechend auswahfen. 
Zahlreiche Fotoinitiatoren dieser Verbindungstypen sind kommerziell verfugbar. Als typische Vertreter seien 
beispielliaft genannt Benzophenon. Benzildinnethylketal, Benzoinmethyletlier, Benzoinisopropylether, Diet- 
hoxyacetoplienon, Dibutoxyacetopiienon, MethyJphenylglykoxylat, 2-Ciiiorthioxanthon, 2-Ethyltliioxanthon, 2- 

10 (sopropylthioxanthon. 2,4-Oiethylthioxanthon, Plienyl-2-hydroxy-2-propylketon, {4-isopropylphenyl)-2-hy 
droxy-2-propylketon, (4-n-Dodecylph8nyl)-2-hydroxy-2-propylketan, [4-(2-Hydroxyethoxy)-phenyl]-2- 
liydroxy-2-propyiketon, [4-(2-Acry!oyloxyethoxy)-plienyl]-2-hydroxy-2-propylk©ton, l-Benzoylcyciohexanol. 
Aufgrund ihrer bekanntermaiSen in vielerlei Hinsrcht vcrteilhaften Eigenschaften sind Fotoinitiatoren vom Typ 
der l-lydroxyalkylptienone besonders bevorzugt, insbesondere Phenyl-2-hydroxy-2-propylketon, 1-Benzoyl- 

15 cycloiiexanol, [4-{2-Hydroxyethoxy)-phenyl]-2-hydroxy-2-propylketon, In den erfindungsgema^en wai3rigen 
Fotoini tiator-Dispersionen konnen die Fotoinitiatoren einzeln oder als Gemische von 2 Oder mehreren 
Fotoinitiatoren vorliegen. Weiterliin k5nnen auch Gemische von 1 Oder mehreren FotoiniMoren mit die 
Fotoreaktivitat und/oder die spektrale Empfindlichkeit steigenden Co-lnttlatoren, Sensibilisatoren und Be- 
schleunigem wie insbesondere organisctien Aminoverbindungen zu entspreclienden Dispersionen verarbei- 

20 tet warden. Typisciie Gemische von Fotoinitiatoren miteinander bzw. mit Co-lnitiatoren und Sensibilisatoren 
sind aus dem Stand der Technik. insbesondere aus den bereits zitierten Schriften zu entnehmen. Beispieie 
hierfijr sind etwa die kommerziell erhSltlichen Gemische aus Phenyl-2'hydroxy-2-propylketon und Isopro- 
pylthioxantfion sowie aus Phenyl-2-hydroxy-2-propylketon. Isopropylthloxanthon und 2-Dimethyiaminoethyl- 
benzoat. 

25 Die erffndungsgema/Jen wSiSrigen Fotoini tiator-Dispersicnen enthalten 10-50 Gew. %, vorzugsweise 25- 
45 Gew. % an soichen Fotoinitiatoren bzw. Fotolnitiatorgemlschen. 

Um mit den Fotoinitiatoren und Wasser stabile und homogene Dispersionen herzusteilen sind Disper- 
gierhiifsmittel erforderlich. Es hat sich herausgestellt, dafl hierfur praktisch nur nichtionogene Tenside 
geeignet sind, wobei durch Mischung von normalerweise 2 Oder gegebenenfalls auch mehr Tensiden ein 
.30 resultierender HLB-Wert zwischen 8 und 18 eingestellt werden mui3. Vorzugsweise liegt der resultierende 
HLB-Wert des Tensid-Gemisches zwischen 10 und 16. 

Nichtionogene Tenside der y/9rschie6ensten Typ&n und ihre das Dispergierverhalten charakterisieren- 
den HL8-Werte sind dem Fachmann in groUer Vielfalt aus dem einschlSglgen Stand der Technik bekannt 
und stehen ihm zur VerfUgung. 
36 Bei der Kombination von Tensiden mit unterschiedlichem HLB-Wert ergibt sich der resultierende HLB- 
Wert des Gemisches additiv im Verhaltnis der emgesetzten Gewichtsmengen der verschiedenen Tenside. 
Den Erfordemissen entsprechende Tensidkombinationen konnen also problemlos ausgewahit und ihre 
spezifische Eignung fur den jeweiligen Fotoinitiator durch einfaches Ausprobieren ermitteit werden. 

Als besonders geeignet haben sich Gemische aus Polygiycoletherderivaten von Fettaikoholen und 
40 Fettalkohoi-Fettsaureestern erwiesen. Von den zugrundeliegenden Fettaikoholen sind hier insbesondere 
Stearylaikohol und Cetylalkohol, von den Fettsaureestern FettaJkoholstearate und Fettaikoholpaimitate 
hervorzuheben. GSngige Beispieie derartiger nichtionogene Tenside sind etwa Polyoxyethylenstearylalkoho- 
le wie Polyoxyethylen-(1Q0)-stearyialkohoi mit einem HLB-Wert von 19 und Polyoxyethylenstearyistearate 
wie Pofyoxyethyien-(5)-stearyjstearat mit einem HLB-Wert von 7,5. Diese und ahnliche gieichermaflen 
45 geeignete Tenside sind dem Fachmann bekannt und aus industrieiler Produktion erhaltlich. 

In den erfindungsgemafien waUrigen Fotoinitiator-Disperslonen haben die Tenside bzw. Tensid-Qemi- 
sche normalerweise einen Anteil von 5-50 Gew. %, insbesondere von 10-30 Gew. %. bezogen auf den 
Gehalt an Fotoinitiator. 

Die Herstellung der erfindungsgemSl3en waflrlgen Fotoinltiator-Dispersionen erfolgt in fOr wai3rige 
so Dispersionen an sich bekannter Weise mit hierfur ubllchen HUfsmineln. Sie ist bei Einhaltung der angegebe- 
nen Rahmenbedingungen bezuglich der Menge an Fotoinitiator, Tensid und HLB-Wert im wesentlich 
unkritisch. Die fUr den Elnzeifall optimaien Zusammenset^ngen und Verfahrenswelsen konnen mit Routine- 
erfahrung durch einfaches Ausprobieren problemlos ermitteit werden. 

Als vorteilhaft hat es sich erwiesen zunMchst die organischen Bestandteife, also Fotoinitiator{en) und 
55 Tenside homogen zu vermischen, HIerbei kann im Elnzeifall eine Temperierung auf etwa 60-100 'C 
hilfreich sein, Danach wird dann das Wasser in der vorgesehen Menge, vorzugsweise voll entsaJzt und bei 
gleicher Temperatur, unter intensiver Vermischungen mit Qbiichen Ruhr- bzw. Homogenislereinrichtungen 
zugegeben und solange intensiv vermischt bis eine homogene stabile Dispersion eriialten wird. Gegebenen- 
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falls kdnnen auch noch weitere ubliche Dispergierhilfsmittel zugesetzt werden, wie insbesondere Verdik- 
kungsmittel auf Basis wasserloslicher, hochmoiekularer organischer Verbindungen..b8ispielsweise Polyviny- 
lalkohole, Polyvinyipyrrolidon Oder Celluloseether. 

Die erhaltenen waflrigen Fotoinitiator-Dr^ersionen sind bei lichtgeschutzter Aufbewahrung unter tibli- 

5 Chen Lagerbedingungen ausreichend lange stabll. Sie uberdauern auch mehrfachen klimatlschen Tempera- 
turwechsel. etwa im Bereich von ca. -10 bis +20 °C, Im Falle mogiicher vorzeitiger Entmischung ist eine 
Rehomogenisierung unproblematisch. 

Die erfindungsgemaflen waiSrigen Fotolnitiator-Dispersionen kSnnen sehr vorteilhaft 2ur tnitiierung von 
waiJrigen Dispersionen strahlungshSrtbarer Bindemittelsysteme eingesetzt werden. En besonderer Vorteil 

70 hierbei ist, da5 sich die Fotoinitiatoren in Form der erfindungsgemafien wa/Jrigen Dispersionen schneiler 
und besser in diese Systeme einarbeiten lassen, als wenn sie fur sich aiieine eindispergiert werden. Ais 
vollig unerwartet steilte sich hierbei heraus. dafl wa^rige Dispersionen strahiungshartbarer Bindemittelsyste- 
me, in die die entsprechenden Fotoinitiatoren in Form einer wafirigen Dispersion eingearbeitet wurden. eine 
bessere Lagerstabilitat, insbesondere hinsichtlich Gelierung durch vorzeitige, ntchtstrahiungsinduzierte Ver- 

15 netzung aufweisen, und da/3 mit Hiife sofcher Systeme hergestellte Beschichtungen ein besseres Hartungs- 
ergebnls zeigen. Das bessere Hartungsergebnis zeigt sich etwa in einer kOrzeren Bestrahlungsdauer zur 
Erzlelung ofoer^ichentrockener Oder voilausgehSrteter Beschichtungen und/oder in der Realisferung hoherer 
Schichtfiarten unter gegebenen Proze^bedingungen. Die Beschichtungen kdnnen somit schneiler bzw. mit 
geringerem Energieaufwand, d.h, also wirtschaftticher, und/oder quaiitativ besser gehartet werden, 

20 Die gefundenen besseren Hartungsergebnisse sind insbesondere auch deswegen erstaunlich, weii im 
Normalfail bei der Beschtchtung mit waiSrigen Bindemitteldispersionen vor der Strahlungshartung das 
enthaltene Wasser durch Trocknung bei erhohter Temperatur entfernt wird, wonach das initiatorhaltlge. zu 
hartende Schrchtmaterial nicht mehr in Form einer wa/3rigen Dispersion vorliegt. Eine wissenschaftllch 
fundierte Erklarung der positiven Effekte, wenn Fotoinitiatoren statt fur sich alleine in Form einer wa/Jrigen 

25 Dispersion in strahlungshSrtbare Bindemitteldispersionen eingearbeitet werden, liegt noch nicht vor. Sie 
konnte aber in einer feineren und homogeneren Verteilung des Fotoinitiators im System und einer 
moglicherweise damit einhergehenden gr5fleren "NMhe" des Fotoinitiators zu den strahlungsreaktiven 
Bestandteilen gesehen werden. 

Die Herstellung fotolnitiierter waBriger Dispersionen strahlungshartbarer Bindemittelsysteme erfolgt 

30 erfindungsgemiii3. durch gieichmafliges Einarbeiten der Fotoinitiator-Dispersion in die Bindemitteldispersion 
mit Hiife ubiicher Ruhr- bzw^ Homogenisierapparaturen. iy/1engenma/3ig werden die erfindungsgema/3en 
wSfirigen Fotoinitiator-Dispersionen im Piinzip so eingesetzt, da/3 im strahlungshMrtbaren System der 
Fotoinitiator in vergleichbarer Konzentration vorliegt wie bei konventioneiler Anwendung. Fotoinitiatoren 
werden in der Regei in Mengen von 0,1-20 Gew. %, vorzugsweise 0,5-10 Gew. %. bezogen auf die 

3S polymerisierbaren Anteile, eingesetzt. Je nach Gehalt an Fotoinitiator sind daher entsprechende Mengen an 
Fotoinitiator-Dispersion zu wahien. Aufgrund der besseren Hartungseigenschaften der Fotoinitiatoren in 
Form wSfiriger Dispersionen kann aber auch die Aufwandmenge entsprechend reduziert werden, wodurch 
die Wirtschaftlichkeit durch geringeren Initiatorverbrauch erhoht und im Einzeifall mogliche negative 
Einflusse durch geringeren Restgehalt an initiator Oder seine Fotolyseprodukte in der gehSrteten Schicht 

40 reduziert werden kdnnen. 

Unter waBrigen Dispersionen strahlungshMrtbarer Bindemittelsysteme, die im Obrigen In vielen Variation 
industriell hergestelit werden, werden Dispersionen von durch Fotopolymerisation bzw, Fotovernetzung 
hartbaren Komponenten mit Wasser verstanden, wobei diese auch noch weitere in dieser Technoiogie 
ubliche Hiifs-und Zusatzstoffe enthalten konnen. Der strahlungshartbare Anteil kann aus Ein- oder Mehr- 

45 komponentensystemen auf Basis von durch freie Radikaie polymerisierbaren mono- Oder polyfunktionellen 
ethylenisch ungesattigten Monomeren, Oligomeren, Prepolymeren Oder Polymeren bestehen. ihr Anteil in 
den Bindemitteldispersionen liegt in der Regei zwischen 20 und 95 Gew. %, vorzugsweise 40 bis 70 Gew. 
%. wobei sich der prozentuale Wasseranteil zu 100 addiert und Hilfs- und Zusatzstoffe je nach Bedarf und 
Verwendungszweck in unterschiedlichen Mengen noch hinzukommen kSnnen. Obenviegend basieren strah- 

50 iungshartbare Bindemitteldispersionen auf ungesattigten Oligomeren und Prapolymeren wie ungesattigte 
Polyester-. Polyacrylat-, Epoxid-, Polyurethan- und Polyamidharze, Insbesondere acryiierte Polyester, acry- 
lierte Acryl- und Epoxidharze, acryiierte Polyurethane und Polyamide. Gelegentlich enthalten sie auch 
Anteile von ungesattigten Monomeren, vorzugsweise vom Acryl- und Vinyltyp, insbesondere Acryiester von 
Mono-. Di- Oder Polyalkoholen, wie beispielsweise Ethylenglycoldiacrylat, 1 ,6-Hexandioldlacrylat. Trimethy- 

55 lolpropandiacryiat und Pentaerythrittriacrylat. 

Je nach Verwendungszweck konnen den strahlungshMrtbaren Bindemitteldispersionen in der Lack- bzw. 
Beschichtungstechnologie Qbliche Farbstoffe. Pigmente und/oder FQIIstoffe sowie Verlaufsmittel, Gleitmittel, 
Netzmittel, Verdlckungsmittet sowie Mattierungsitiittef zugesetzt sein. 
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Die Appllkation strahlungshartbarer Bindemitteldispersionen erfolgt nach Oblichen Beschichtungsmetho- 

den auf den hierfUr vorgesehenen Substraten wie Metall, Holz, Papier, Glas, Keramik, Die Sarahlungshartung 

der Beschichtungen erfolgt normalerwelse nach voHstandiger Entfernung des Wassers aus der Schicht. 

Dies wird erreicht durch Abdunsten, vorzugsweise gefordert durch- kurzes Erhitzen auf Temperaturen bis 
5 etwa 100 *C Oder durch kurzzeitige IR-Bestrahlung. Bei porosen Substraten sind meist nur sehr kurze 

Vorheizzeiten erforderlich, da die Hauptmenge des Wassers vom Untergrund aufgenommen wird. Qelegent- 

llch wird auch auf ein Vorherzen bzw. auf eine Wassereritfernung verzichtet 

Die anschlieOende Fotopolymerisation erfolgt durch Bestrahlen mit Ucht Oder UV-Strahlung des Weilen- 

langenbereiches von 250-500 nm, vorzugsweise von 300-400 nm. A(s Strahlungsquellen konnen Sonnen- 
10 licht Oder kunstliche Strahier verwendet werden. Oblich sind beispielsweise Quecksilberdampf-Hochdruck-, 

•Mitteidruck- Oder *Nlederdrucklampen sowie Xenon- und Wolframlampen. 



Beispiete 

75 

A. Verwendete Materialien 



20 Fotoinitiatoren: 

(a) Phenyi-2-hydroxy-2-propylketon (Darocur 1173, Fa. E. Merck) 

(b) (4-lsopropy{phenyO-2-hydroxy-2-propylkGton (Darocur 1116, Fa. E, Merck) 

(c) Gemlsch aus (a) und 2-lsopropylthioxanthon/9:1 (Darocur 1664. Fa. E Merck) 

25 (d) Gemisch aus (a), 2-lsoproyithioxanthon and 2-Oimethylaminoethylfaenzo^:2:2 (Darocur 2273, Fa. 

E. Merck) 

(e) Gemisch aus (a) und t4-(2-Hydroxy6thoxy)-phenyI-2-hydroxy-2-propylketon (Darocur 2959. Fa. E. 
Merck)/7:3 

(f) Gemisch aus 1-Benzoylcyclohexanol (Irgacure 184, Fa. Ciba Geigy) und (a)/8:2 
30 (g) 2,2-Diethoxyacetophenon (DEAP, Fa Upjohn) 

(h) 2,2-Dibutoxyacetophenon (Uvatone 8301, Fa. Upjohn) . 

(i) Methylphenylgiykoxylat (Vicure 56, Fa. Stauffer Chemicajs) 



35 Tenside: 

{)) Po)yoxyethylen-{100)-stearylalkohol (Brij 700, Fa. ICI Atlas Chemie) 
HLB-Wert: 19.0 

(Jl) Polyoxyethylen(2)-stearylalkohol (Brij 72, Fa. ICI Atlas Chemie) 
40 HLB-Wert: 5,0 

(iii) Polyoxyethyfen-(5)-stearylstearat (Arfatone 985» Fa. ICI Atlas Chemie) 
HLB-Wert: 7.5 



45 Blndemittelsysteme: 

(A) waflrige Dispersion eines Polyesteracrylates (Laromer PE 55 W, Fa. BASF) 

(B) wMSrige Dispersion eines Urethanacrylates (Huls RC 1622. Fa. Chemische Werke HU)s) 

(0) waSrIge Dispersion eines Nitrocelluiose-Polyesteracryiates (Waloran NH 6002, Fa. Wolff Walsrode 

50 ) 



B. Herstellung von Fotoinitatordispersionen 

ss Fotoinitiatoren und Tenside wurden in den in der nachfoigenden Tabelle angegebenen MengenverhSIt- 
nissen bei ca. 80 *C gemischt. Dann wurde unter intensivem Ruhren die auf 100 Gew. % benotigte, 
ebenfalls auf ca. 80 *C temperierte Menge vollentsalztes Wasser langsam kontinuierllch zugegeben. Es 
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wurde noch etwa 10 MInuten bei dieser Temperatur und dann bis Erreichen der Raumtemperatur 
homogenisiert. Nach weiteren 3 Stunden langsamen Ruhren waren die Fotoinitiatordispersionen gebrauchs- 
fertig bzw. konnten In llchtgeschutzte Gefafie afagefullt werden. 
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Beispiel 
Nr. 


Fotoinltiator/Qew. % 


Tenside/Qew. % 


Resultierender 
HLB-Wert 




1 


(a)/40 


(l)/4.8 


(U)/3.2 


13.4 




2 


(a)/40 


a)/4.5 


(III)/5.5 


12,5 


10 


3 


(b}/40 


(l)/4.3 


(lll)/2.7 


14.5 




4 


(c)/40 


(l)/6.7 


(lll)/4.3 


14.5 




5 


(d)/40 


(0/7.O 


(ni)/2.0 


16.5 




6 


(e)/40 


(l)/7.3 


{m)/4.7 


14.5 




7 


(f)/40 


(l)/8.9 


(lll}/3.1 


16,0 


15 


8 


(9)^40 


(l)/3.6 


(lll)/2.4 


14.5 




9 


(h)/40 


mA 


(i[|)/3.6 


12.0 




10 


(i)/40 




(lli)/5.5 


11.0 



20 

C. Herstetlung von fotoinitiatorlialtigen Bindemitteldispersionen und Vergteichsversuche 

FUr die nachfolgenden Versuche wurden durcii 10 Minuten schnelles Verruhren in den Mengenverhalt- 
nissen gemaB naciifolgender Tabeile von Bindemitteisystemen (A), (B) und (C), ausgewafilten Fotoinitiator- 
dispersionen aus den Beispielen 1-10 und volientsaiztem Wasser die Systeme A1... A10, B1., BIO. CI... 
CIO und Vergleiciissysteme A(a).... A(j), B(a)... B(i), C(a)... C{i). denen der jeweilige Fotoinitiator fQr sich 
aileine in der entsprechenden Menge zugsgeben wurde, hergestelit 

Die fotoinitiatorhaltlgen Bindemittelsysteme wurden nach der IHerstellung nocii ca. 12 Stunden bei 
Raunntemperahjr geiagert. 



Gew.% 


Bindemittelsystenn 


initiator 


Wasser 


A1 A10 


90 


3.8 


6.2 


A(a) ... AO) 


90 


1,5 


8,5 


B1 ... BIO 


90 


2.5 


7.5 


B(a) ... B(i) 


90 


1,0 


9.0 


C1 ... CIO 


90 


7,5 


2.5 


C{a)„. C(i) 


90 


3.0 


7.0 



Systeme und Vergieiciissystenne entiiatten die gleiciie effektive Menge an Jeweiligem Initiator. 



Vergieichsversuchsreihe 1: Lagerstabllitgt 

Systeme und Vergleichssysteme wurden bei 60 * G geiagert und die Zeit ermittelt bis erste VerSnde- 
rungen (Gelferen} erkennbar wurden. 
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System 


A1 


AO 
Aid 




A4 


Ab 


A7 
A/ 






Vergieichssystem 


A(a) 


A(a) 


A(D) 


A(C) 


A(e) 


A(T) 






Lagerzeit in Wochen 


3 


3 


3 


3 


3 


2 








2 


2 


2 


1 


2 


1 






System 


C2 


C3 


C4 


05 


C6 


C7 


C8 


C9 


Vergleichssystem 


C{a) 


C{b) 


C(c) 


C(d) 


C(0} 


C(f) 


C{g) 


C(h) 


Lagerzeit in Wochen 


2 


3 


3 


3 


3 


3 


3 


3 




1 


2 


2 


1 


1 


1 


2 


1 



Es zeigt sicli. daB die Systeme, In die die Fotoinitiatoren in Form der erfindungsgemSfien wafirigen 
Dispersionen eingeail^eitet worden sind. eine erlieblicli verbesserte Lagerstabllltit besitzen. 



Vergiefchsversuchsreihe 2: Oberfl^chentrocknung 

Die gebrauchsfertigen wa/3rigen Bindemittelsysteme wurden mit einem 150 iim-FUmziehrahmen auf 
Glaspiatten (10 x 10 cm) applizlert. Zur Entfernung des Wassers aus den Schichten wurden die beschicfite- 
ten Glaspiatten dann in einem Trockenschrank 10 Minuten bei 80 "C gelagert. 

Die UV-Hartung erfoigte dann. indem die beschichteten Flatten auf einem Transportband variabler 
Geschwindigkeit unter Hg-Mitteldrucklampen (Lampenleistung 1 x 80 W/cm fOr Systeme (A) und (B), 2 x 80 
W/cm fur Systeme (C); Lampenabstand 6 cm) vorbelgefDhrt wurden. Fur die Systeme und Vergleichssyste- 
me wurden die jeweiligen Maximalgeschwindigkeiten ermitteit, bei denen noch trockene OberflSchen 
erhalten wurden. 



System 


A1 


A2 


A3 


A4 


A7 


A8 


A9 


A10 


Vergleichssystem 


A(a) 


A(a) 


A(b) 


A{c) 


A(f) 


A(g) 


A(h) 


A(i) 


Bandgeschwindigkeit in m/min 


25 


•35 


22.5 


^2.5 


. 35 


17,5 


12.5 


27.5 




15 


17 


12,5 


18 


' 22,5 


12,5 


7,5 


17,5 


System 


B2 


B4 


B5 


B8 










Vergleichssystem 


B{a) 


B(c) 


B{d) 


B(g) 










Bandgeschwindigkeit in m/min 


35 


27 


18 


25 












17 


25 


15 


20 










System 


C2 


C4 


C5 


C6 


C7 


C9 


CIO 




Vergleichssystem 


C(a) 


C(c) 


C{d) 


C(e) 


C(f) 


C(h) 


C(i) 




Bandgeschwindigkeit in m/min 


22,6 


35 


25 


22,5 


22,5 


12.5 


22.5 






17 


25 


22,5 


17.5 


17.5 


10 


15 





Die Systeme, in die die Fotoinitiatoren in Form der erfindungsgemSflen wa^rigen Dispersionen elngear- 
beitet worden sind, lassen sich bei deutlich hoherer Bandgeschwindigkeit oberfiSchentrocken h^rten. 



Vergleichsversuch 3: Schichtharte 

Fur System A1 und Vergleichssystem A(a) wurde nach 20 Stunden Lagerung die Schichtharte bei einer 
Bandgeschwindigkeit von 5 m/min bestimmt (PendelhSrte nach Kdnig, DIN 53157) 
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A1 


97 Sekunden 


A(a) 


67 Sekunden 



5 Das System, in das der Fotoinitiator in Form der erflndungsgemaflen wafirigen Dispersion eingearbeitet 
worden ist. zeigt eine deutlich hShere Schichtharte. 



Anspriiche 
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1. Wafirige Fotoinitiator-Dispersionen zur Einarbeitung in wa0rige Dispersionen strahlungshartbarer 
Bindemittelsysteme, enthaltend 10 bis 50 Qew, %, bezogen auf die Gesamtmenge, an Fotoinitiator und 5 
bis 50 Gew. %, bezogen auf den Gehatt an Fotoinitiator, an nichtionogenen Tensiden mit einem resultieren- 
den HLB-Wert zwisciien 8 und 18, 
^5 2. Fotoinitiator-Dispersionen nach Anspruch 1, dadurch gel^ennzeichnet dafi sie 25 bis 45 Gew. % an 
Fotoinitiator enthalten. 

3. Fotoinitiator-Dispersionen nacii Anspruch 1 Oder 2, dadurci^ gekennzeiciinet, daS sie Gemische von 
2wei Oder mehreren Fotoinifiatoren, gegebenenfalls zusammen mit ubdchen Cosensibllisatoren enthalten. 

4. Fotoinitiator-Dispersionen nach mindestens einem der AnsprQche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
20 da/3 sie 10 bis 30 Gew. %, bezogen auf den Gehalt an Fotoinitiator, an nichtionogenen Tensiden enthaiten. 

5. Fotoinitiator-Dispersionen nach mindestens einem der AnsprQche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet 
dafi sie nichtionogene Tenside mit einem resultrerenden HLB-Wert zwischen 10 und 16 enthalten. 

6. Fotoinitiator-Dispersionen nach mindestens einem der AnsprOche l bis 5, dadurch gekennzeichnet, 
dai3 sie als nichtionogene Tenside Gemische aus Polygiycoletlierderivaten von Fettalkoholen und 

25 Fettaikohol-Fettsaureestern enthaiten. 

7. Fotoinitiator-Dispersionen nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daR die den nichtionogenen 
Tensiden zugrundeliegenden Fettalkohole Stearylalkohol und Oetylalkohol und die zugnjndellegenden 
Fettalkohol-Fettsaureester Fettalkohofstearate und Fettaikoholpalmitate sind. 

8. Verfahren zur Herstellung von Fotoinitiatoren enthaltenden wai3rigen Dispersionen strahlungshartbarer 
30 Bindemittelsysteme, -dadurch gekennzeichnet dafl die Fotoinitiatoren in Fonm einer waflrigen Dispersion 

nach einem der Anspriiche 1 bis 7 eingearbeitet werden. 
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